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Abstract 



1. Process for discontinuous ion exchange in liquids on a fixed resin bed, wherein the resin ix charged in a short 
cycle in a charging column (1, 31, 67, 96, 97) in downward flow or in upward flow, after charging is removed at the 
bottom of the charging column and is introduced into a regenerating column (2, 32, 74, 98) for external . 
regeneration in downward flow and is washed in usual manner, after which the regenerated, washed and 
optionnaly back-flushed resin is removed at the bottom of the regenerating column and is transferred back into the 
charging column, characterized in that regeneration takes place with elimination of the Donnan exclusion effect 
highly concentrated regeneration media in counter flow, wherein the volume of the concentrated regeneration 
medium amounts to at least 1/4 of the insterstitial volume of the resin bed and the forward and return transfer of 
the resin takes place in a compact condition and without disturbing of the respective charging zones and 
concentration fronts within the resin charge. 
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© Die Erfindung betrifft Vertahren und Vorrichtungen 
zum lonenaustausch in Flussigkeiten an einem Harzfest- 
fett im Kurztrakt mit Gegenstromregenerierung. wobei das 
Harz in mindestens einer Beladungskolonne (1, 6, 96, 97; 
31) im Abstrom Oder Aufstrom Oder im Doppelstrom be- 
laden wird. Oas beladene Harz wird am Boden der Be- 
ladungskolonne abgenommen und in eine Regenerter- 
kolonne (2, 74, 98; 32) uberfuhrt. wo es extern im Ge- 
genstrom und zugleich im Abstrom oder im Doppelstrom 
regeneriert und gewaschen wird. Das regenerierte und 
gewaschene Harz wird am Boden der Regenerierkolonne 
abgenommen und in die Beladungskolonne zurucktrans- 
portiert. Hin- und Rucktransport des Harzes erfolgen im 
weitgehsnd kompakten Zustand des Harzes und bei mini- 
mater Ourch mis chung der Harzschuttung. Die Regenerie- 
rung des Harzes kann mit hochkonzentrierten Regene- 
riermitteln erfolgen. 
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tausch in Fliissigkeiten an einem Harzfestbett im 
Kurztakt mit externer Gegenstromregenerierung, wobei 
das Harz beladen, regeneriert , gewaschen und gege- 
benenfalls riickgespult wird. Die Erfindung betrifft 
weiterhin Vorrichtungen zur Durchf iihrung der vor- 
genannten Verfahren. 

Xurztaktverfahren zum lonenaustausch mit interner 
Gegenstromregeneration sind bekannt, z.B. aus "Jahr- 
buch der Wasserchemie", 39. Band, 1972, Seite 349 ff. 

£s sind weiterhin verschiedene Verfahren und Vorrich- 
tungen zum lonenaustausch bekannt, bei denen die Be- 
ladung im Auf- bzw. Abstrom und die Gegenstromrege- 
neration des beladenen Harzes im Ab- bzw. Aufstrom 
erfolgt. Bei den hierfiir bekannten Vorrichtungen er- 
folgen die fur die Ionenaustauschtechnik typischen 
MaBnahmen, namlich Beladung, Riickspulung, Regenera- 
tion, Wasche und dergleichen nacheinander in der 
gleiehen Kolonne. 
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Die Investitions- und Betriebskosten fiir Ionenaus- 
tauschanlagen hangen zwar nicht a-usschliefllich, aber 
doch wesentlich von der Dauer und dem Wirkungsgrad 
der Regeneration ab. Da die kinetischen und hydrau- 
lischen Gegebenheiten bei der Beladung ganzlich an- 
dere als bei der Regeneration sind, bieten die be- 
kannten Ionenaustauschkolonnen , die zur Gewahr lei stung 
optimaler Bedingungen bei der Beladung dimensioniert 
sind, fiir die MaBnahmen der Regeneration und Wasche 
schlechte hydraulische und kinetische Bedingungen. 

Die bekannteri Verfahren und Vorrichtungen zum Ionen- 
austausch am Festbett weisen die folgenden Nachteile 
auf : 

1. Die Ausbildungen der Geometrie des Harzbettes in 
den Ionenaustauschkolonnen sind so bemessen, daB fiir 
die Beladung optimale hydraulische Bedingungen ge- 
wahrleistet sind, z.B. eine spezifische Belastung 

in der Gr6B.enordnung von 20-50 m 3 /h-m 3 H und eine 
H5he der Harzschicht von 1000-2000 mm. Dies bedeutet 
erfahrungsgemaB, daB das Volumen des Regeniermittels 
ca. 100% des Harzvolumens (Schuttvo lumen) betragen 
muB. Dies wiederum zwingt zu einer Verdiinnung des 
Regeneriermittels auf eine sohwache Konzentration 
(1-3 M) , z.B. 3-10% HC1, 2-5% NaOH, 6-15% HN0 3 , 10% 
NaCl- 

2. Vorgenannte Regeneriermittelkonzentrationen er- 
fordern Kontaktzeiten von 20-40 Minuten. Die spezi- 
fischen Belastungen sind bei der Regeneration mit 
2-5 m 3 /h-m 3 H somit bescheiden. Als Folge hieraus 
betragt die Dauer der Regeneration und Wasche im 
allgemeinen mehr als 90 Minuten. 
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3. Da es w:chtig ist, daB man eine gleichmaBige 
Verteilunq der Fliissigkeiten beim Durchqueren des 
RarzbetLes erreicht, und zwar sowohl bei der Be- 
iadung als auch bei der Regeneration, und dies bei 
einer Schwankung der Durchsatzmenge von rnindestens 

.10:1, sind spezielle Verteilungssysteme erforder- 
Lich. Die bestehenden Ionenaustauschkolonnen, die 
rr.it klassischen Filterboden ausgerustet sihd, wei- 
sen deshalb und notgedrungen schlechte Bedingungen 
fur die gle ichf ormige Verteilung des Regenerier- 
mediums auf . 

4. In der Folge bestehen mangelhafte hydraulische 
Bedingungen fiir die Verdrangung und das Auswaschen 
der Regener ler losung , was zu erhdhtem inneren Was— 
serverbrauch fuhrt. 

5. Die nutzbare Kapazitat (NK) der regenerierten 
Ionenaustauschharze ist als Folge zu niedriger Re- 
gener ie rn i 1 1 e 1 konzentrat ionen oftmals niedrig. 

Das Verfahren und die Vorrichtung der Erfindung sind 
auf die beseitigung der obigen Nachteile gerichtet. 
Dabei wird insbesondere die Dauer der Regenerier- 
bzw. Verdriir.gungs- und . Waschoperation auf ein Mini- 
mum herabgeset zt . Gleichzeitig erfolgt die Regenera- 
tion und Wusche des beladenen Karzes unter optimalen 
hydraul ischen und kinetischen Bedingungen. 

Zur Losunq dieser Aufgabe wird das Harz in einer 
Beladungskolonne im Abstrom oder Auf strom beladen, 
nach Beladung am Boden der Beladungskolonne abge- 
nommen und derart in eine Regener ierkolonne einge- 
fuhrt.- daB dort extern im Gegenstrom und zugleich 
in Abstrom regener iert sowie gewaschen wird, wo- 
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nach das regenerierte und gewaschene Harz in gleicher 
Weise, d.h. iiber den Boden der Regenerierkolonne in 
die Beladungskolonne zuriicktransportiert wird, wobei 
Hin- und Rucktransport des Harzes in weitgehend kom- 
paktem Zustand bzw. bei rainimalster Durchmischung 
des gegebenenfalls klassierten Ausgangszustandes des 
Harzes bzw. der jeweiligen Konzentrationszonen und 
Konzentrationsfronten innerhalb der Harzschiittung 
erfolgen. 

Dieses Verfahren beriicksichtigt zwei wesentliche Urn- 
stande : 

1 . Erf ahrungsgemaB kann eine Vermischung der Harz- 
schuttung im Sinne des Ortswechsels eines Harzkornes 
in vertikaler Richtung gegeniiber der Gesamtschiittung 
wahrend der Harzaustragung aus einer Kolonne nur 
vermieden werden, wenn im Abstrom, d.h. in Schwer- 
kraftrichtung vorgegangen wird. Bei einer Aufstrom- 
austragung erfolgt entweder zwangsweise eine hydrau- 
lische Verdunnung der festen Harzphase oder aber 

es rauB mit extrem hohen Stromungsgeschwindigkeiten 
innerhalb" der jeweiligen Kolonne von z.B. 100 m/h 
gearbeitet. werden, die zu einer schnellen mechani- 
schen Zerstorung des Harzes in Rohrleitungen und Ar- 
maturen f uhrt . 

2. Die Regeneration eines Harzf estbettes mit Losun- 
gen relativ hoher Konzentration , d.h. mit einem Bruch- 
teil an Regeneriermittelvolumen bezogen auf das 
Schuttvolumen des Harzes, gelingt nur im Abstrom 
oder Doppelstrom, wegen der osmotischen Schrumpfung 
des Harzes in Gegenwart von L5sungen hoher Elektro- 
lytkonzentration, nicht dagegen im reinen Aufstroin. 

... .5 
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GemaB einer Abanderung des vorgenannten Verfahrens der 
Erf indung wird das Harz in einer Beladungskolonne im 
Doppelstrom beladen, am Boden der Beladungskolonne ab- 
genommen und in eine Regenerierkolonne eingefuhrt, 
wobei das in der Regenerierkolonne befindliche Harz 
regeneriert und gewaschen sowie in die Beladungsko- 
lonne zurticktransportiert wird. Dabei wird das Harz 
entweder im divergierenden Doppelstrom beladen und 
im konvergierenden Doppelstrom regeneriert und ge- 
waschen oder im konvergierenden Doppelstrom beladen 
und im divergierenden Doppelstrom regeneriert und ge- 
waschen. 

In diesem Zusammenhang bedeutet "konvergierender 
Doppelstrom" eine Stromungsrichtung vom Kopf bzw. 
Boden der Kolonne zur Kolonnenmitte . "Divergierender 
Doppelstrom" bedeutet eine Stromungsrichtung von der 
Kolonnenmitte zum Kopf bzw. Boden der Kolonne. 

Die vorgenannten Betriebsarten der Beladungskolonne 
konnen auch zusammenf assend als "Beladung im Auf- 
strom und/oder Abstrom" bezeichnet werden. 

In Abhangigkeit von der Art des zu behandelnden Me- 
diums, der austauschenden Ionen und der Regenerier- 
mittel kann nach bestimmten Betriebszeiten bzw. Be- 
triebszyklen eine Ruckspulung des Harzes erforderlich 
werden, z.B. nach jedem zwanzigsten Oder zweihundert- 
sten Zyklus. GemaB dem Verfahren der Erf indung kann 
zur Ruckspulung ein Teil des beladenen Harzes vom ' 
Boden der Beladungskolonne abgenonunen und in die Re- 
generierkolonne eingefiihrt werden, wobei das in der 
Beladungskolonne verbliebene und/oder das in der Re- 
generierkolonne befindliche Harz getrennt riickge- 

... 6 
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spult werden, unter allerdings nur grobem Beibehalt 
von Konzentrationszonen und Konzentrationsf ronten 
innerhalb der gesamten Harzschiittung, jedoch gege- 
benenfalls unter idealem Beibehalt einer Harzklassie- 
rung . 

GemaB einer bevorzugten Ausf iihrungsf orra der Erfin- 
dung kann der Harztransport zwischen Beladungs- und 
Regenerierkolonne in der Weise. erfolgen, daB der 
Harzeintritt in'beide Kolonnen entweder jeweils iiber 
die B5den oder jeweils iiber die Kopfe erfolgt, wah- 
rend der Harzaustrag aus den beiden Kolonnen stets 
iiber die beiden BSden vorgenommen wird. Dadurch kommt 
bei Abstromregeneration jeweils ein Gegenstrom-Re- 
generiereffekt in dem Sinne zustande, daB der uber- 
regenerierte Harzanteil am Regeneriermitteleintritt 
der Regenerierkolonne identisch ist mit dem Harzan- 
teil, der sich am Austritt des zu behandelnden Me- 
diums der Beladungskolonne bef indet und sich mit dem 
Reinprodukt des Beladungsvorganges zumindest in ange- 
nahertem chemischem Gleichgewicht bef indet. 

Die MaBnahmen der Regeneration und Wasche gemaB der 
Erfindung erfolgen stets am kompaktierten Bett und im 
Abstrom, und zwar in einem Anlagenbereich, der voll- 
standig von der Beladungskolonne getrennt ist. Dabei 
werden vorzugsweise hochkonzentrierte Regeneriermittel 
eingesetzt, und zwar Sauren, Basen oder andere ge- 
loste Chemikalien in hoher Konzentration , z.B. 20-60%ige, 
insbesondere 45-60%ige HNO3 . 10-32%ige, insbesondere 
25-32%ige HC1, 10-40%ige, insbesondere i5-30%ige NaOH, 
10-25%iges NH^ und dergleichen. 

Die Regeneration wird so eingestellt, daB das Volumen 
des konzentrierten" Regeneriermittels mindestens 1/4 
des Zwischenvolumens des Harzbettes betragt , bzw. min- 
destens 0,075 1 pro 1 Harzschuttvolumen. 
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Die Erfindung betrifft weiterhin Vorrichtungen zur 
Durchfiihrung der vorgesehenen Verfahren. Erfindungs- 
gemaB konnen eine Oder mehrere Beladungskolonnen 
vorgesehen werden, die so dimensioniert sind, daB 
die Beiadung unter optimalen Bedingungen durchge- 
fiihrt werden kann. Weiterhin ist eine getrennte Re- 
generierkolonne vorgesehen, deren Dimensionierung 
ebenfalls beziiglich der Regenerations- und Waschbe- 
dingungen optimiert ist* 

Die Bel'adungs kolonne kann als zylindrische vertikale 
Kolonne ausgebildet sein, die an den oberen und unte- 
ren Teilen glockenartige oder konische Abdeckungen 
aufweist und unter Einschalten von Absperrventilen , 
Klappen, Hahnen oder Schiebern mit der Regenerier- 
und Waschkolonne iiber Rohrleitungen verbunden ist. 

Die Regenerier- und Waschkolonne kann in Form einer 
zylindrischen , vertikalen Kolonne ausgebildet sein, 
deren Hohe mindestens zwei, vorzugsweise mindestens 
drei mal groSer als deren Durchmesser ist. Sie kann 
an ihrem oberen Teil ebenfalls mit einer konischen 
oder glockenartigen bzw. klopperbodenartigen Ab- 
deckung und an ihrem unteren Teil mit einem koni- 
schen Boden, welcher mit einer Absperrarmatur verbun- • 
den ist, ausgestattet sein. 

Beide Kolonnen sind mit Rohrleitungen zum Zufiihren 
und Abfiihren von behandelten Flussigkeiten , Hilfs- 
f liissigkeiten fur den hydraulischen Transport, Flus- 
sigkeiten fur die Konditionierung des Harzes (Kiihlung, 
Riickspulung, Klassierung) sowie von Regenerier- und 
Waschf liissigkeiten versehen. Dabei sind Filtersysteme . 
fur die Verteilung und das Sammeln der Fliissigkeiten 

. . .8 
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vorgesehen, weiterhin MeB- und Regeleinrichtungen K 
Armaturen sowie pneumatische und/oder elektrische Ein- 
richtungen fur die Betatigung der Armaturen. 

Das verfahren und die Vorrichtung der Erfindung bieten 
insbesondere die folgenden Vorteile: 

1 . Es konnen Fliissigkeiten bei variablem Durchsatz und mit 
schwankender Ionenbeladung unter optimalen hydraulischen 
und kinematischen Bedingungen behandelt werden, wobei 
die spezifischen Belastungen 5-100 m 3 /h-in 3 H betragen 
' konnen . 

2. Die beladenen Harze konnen unter optimalen hydraulischen 
und kinetischen Bedingungen im Gegenstrom regeneriert 
werden, wobei stark konzentrierte Regeneriermittel ein- 
gesetzt werden kSnnen; die spezifischen Belastungen 
konnen 5-25 m 3 /h-m 3 H betragen. 

3. Es konnen konzentrierte (5-6 N) Eluate bei der Rege- 
neration erhalten werden, und zwar infolge von stark 
konzentrierten Regeneriermitteln, der Verwendung einer 
minimalen Verdrangungs- und Waschwassermenge (1 ,4- 
2,4 Bettvo lumen ) , der Verringerung von Verdiinnungs- 
und Mischerscheinungen beim Durchqueren des Harzbettes 
auf ein Minimum und der Moglichkeit einer scharfen 
Fraktionierung des Eluates. 

4. Regeneration und Wasche erfordern einen minimalen Zeit- 
aufwand (lediglich 12-30 Minuten) und ermoglichen somit 
kurze Beladungszyklen (30-60 Minuten) . 
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5. Infolge des Einsatzes von stark konzentrierten 

Regeneriermitteln, der damit verbesserten Reaktions- 
kinetik (Aufhebung des Donnan-Ausschlusses ) sowie der 
giinstigeren Gleichgewichtslage konnen hohere nutzbare 
Harzkapazitaten erzielt werden . 

Weitere bevorzugte Ausf uhrungsf ormen und Vorteile der 
Verfahren und Vorrichtung der Erf indung ergeben sich aus 
den Anspruchen sowie der folgenden Beschreibung, wobei 
auf die Zeichnungen Bezug genommen wird. Es zeigen: 

ein FlieBbild einer Vorrichtung der Erfindung 
niit Beladung und Regeneration im Abstrom; 

ein FlieBbild einer Vorrichtung der Erfindung mit 
Beladung und Regeneration im Doppelstrom; 

ein FlieBbild der in Fig. 2 gezeigten Vorrichtung, 
jedoch mit gegeniiber der Fig. 2 umgekehrter 
Stromungsrichtung b.ei der Beladung und der Rege- 
neration; 

ein FlieBbild einer anderen Ausf uhr.ungs form der 
Vorrichtung gemaB Fig. 1 mit Beladung im Aufstrom; 

ein FlieBbild einer anderen Ausf uhrungs form der 
Vorrichtung gemaB Fig. 4 mit einer weiteren 
Beladungskolonne . 

Die in Fig. 1 gezeigte Vorrichtung weist zwei vertikale 
Kolonnen 1 , 2 auf, die miteinander iiber eine Leitung 3 
und eine Absperrarmatur , z.B. vom Typ einer Absperrklappe 4, 
.verbunden sind. Die Kolonne 1 dient zur Beladung und 
gegebenenf alls zur Ruckspulung, die Kolonne 2 dient zur 



Fig. 1 



Fig. 2 



Fig. 3 



Fig- 4 



Fig. 5 
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Regenerierung und Nachwasche des Harzes. Das 
auf hydraulischem Wege von der einen Kolonne 



Harz wird 



in die 



andere befordert, und zwar durch Druckwasser bei geringst- 
moglicher hydraulischer Verdiinnung. 

Die Beladungskolonne 1 ist in Form eines vertikalen 
Zylinders ausgebildet, der an seineni oberen Teil z.B. 
mit einem Klopperboden und an seinem unteren Teil mit 
einem konischen Boden ausgerilstet ist*. Die Regenerierkolonne 
ist entsprechend ausgebildet. 

Zu Beginn des Verfahrens wahrend des Beladungsspieles 
fiillt das Harz lediglich die Beladungskolonne und die 
Verbindungs leitung 3. 

Das zu behandelnde Medium tritt durch eine Leitung 5 
und ein Ventil 6 am oberen Teil der Beladungskolonne ein 
und wird gleichmaBig uber den gesamten Kolonnenquerschnitt 
mit Hilfe von Def lektoren oder einem nicht gezeigten 
Verteilungsrohr oder mehreren verteilt. Das Medium durch- 
quert das Harzbett von oben nach unten, und das behandelte 
Medium wird am unteren konischen Teil der Kolonne mittels 
eines nicht gezeigten Sammelrohrs oder mehrerer, die mit 
Filter element en. ausgestattet sind, iiber ein Ventil 7 
und eine Leitung 8 weggefuhrt. 

Um die Beladurig des Harzes bzw. das Fortschreiten der 
Beladungsf ront zu bestiirimen , entnimmt man kontinuierlich 
am unteren Teil der Kolonne eine Probe des behandelten 
Mediums, und zwar iiber eine nicht gezeigte Leitung oder 
mehrere, die mit Filterelementen ausgestattet ist; 
hierzu dient ein Ventil 9 und eine Leitung 10. Ein daran 
- angeschlossener* Analysator 11 miflt die physikalischen und/oder 
chemischen Eigenschaf ten der entnommenen Fliissigkeit und 



. ..11 
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stellt sie in Beziehung zu einem zuvor eingestellten , 
gegebenenf alls optimierten Wert. 

Als Analysator 11 konnen pH-Meter, Leitf ahigkeitsmesser , 
eine ionensensitive Elektrode, gegebenenf alls auch im 
Sinne von MeBdif f erenzmessungen oder dergleichen ver- 
wendet werden. 

Wenn die Analysenwerte der Probe, die anfangs dem Ionen- 
gleichgewichtsschlupf im zu behande Inden Medium ent- 
sprechen, einen vorbestimmten Wert iibersteigen, veranlaBt 
der Analysator 11 das SchlieBen des Ventils 7 sowie das 
3f f nen der Absperrarmatur 4 und eines Ventils 20 , das zu 
einer Leitung 24 fur die Abflihrung von in der Regenerier- 
kolonne 2 befindlichen Flussigkeit gehort. 

Infolge des zwischen den miteinander verbundenen Kolonnen 

gebildeten Druckunterschiedes wird das erschopfte Harz 

in die Regenerierkolonne transport iert. Bei der Erlauterung 

des Verfahrens wird im folgenden davon ausgegangen, daB 

vor der Regeneration eine Ruckspiilung der oberen Schuttungs- 

halfte des Harzes erfolgen soil. 

Sobald die Grenzflache Flussigkeit/Harz (y) beim Absinken 
einen Niveaudetektor 14 erreicht, veranlaBt dieser das 
SchlieBen der Ventile 6 und 12 sowie das Offnen eines 
Ventils 15, das sich in einer Leitung 16 befindet. 

Gleichzeitig setzt der Niveaudetektor eine Automatik- 
einrichtung in Gang, die auf die Ventile 4, 6, 7, 12, 15, 
17, 19, 20, 21 und 22 virkt , und zwar entsprechend einem 
vorbestimmten zeitabhangigen Programm, so daB die MaB- 
nahmen der Ruckspiilung, des weiteren Transports, und 
zwar des ruckgespiilten Harzes von der Beladungsko! onne 
der Regenerierkolonne, der Regeneration und Wasche ur? i 
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des erneuten Transports des regenerierten Harzes 
in die Beladungskolonne zuriick, unter optimalen Be- 
dingungen stattf inden . 

Das anfanglich in der Beladungskolonne verbliebene 
Harz wird mittels Wasser angehoben, das iiber das 
Ventil 15 und die Leitung 16 einstromt. Die Fliissig- 
keit durchquert das Harzbett von unten nach oben 
und bewirkt dabei ' eine Expansion des Harzes in der 
GroBenordnung von 50-100%. Das Riickspiilwasser tritt 
zusammen mit feinen Harzteilchen und gegebenenf alls 
Verunreinigungen iiber das Ventil 17 und die Leitung 
1 8 aus . 

Am Ende der Riickspulung veranlaBt die Programmsteue- 
rung das SchlieBen der Ventile 15 und 17 und das 
Offnen der Ventile 6 und 12. Das in der Beladungs- 
kolonne 1 befindliche und nunmehr riickgespiilte Harz 
wird nun ebenfalls in die Regenerierkolonne iiber- 
ftihrt. 

Die Programmsteuerung veranlaBt nun das SchlieBen 
der Ventile 6 und 12 sowie das Offnen des Ventils 
19. Das konzentrierte Regeneriermittel tritt iiber 
die Leitung 2 3 am oberen Teil der Regenerierkolonne 
2 ein, wird mit Hilfe nicht gezeigter Verteileinrich- 
tungen gleichmaBig verteilt und durchquert das 
Harzbett von oben nach unten. Das abstromende Me- 
dium wird am unteren Teil mittels eines nicht ge- 
zeigten Sammelrohres oder mehrerer, das mit Filter- 
elementen ausgestattet ist, iiber das Ventil 20 und 
eine Leitung 24 entfernt. 

.13 
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AnschlieBend wird liber eine Leitung 25 und das Ventil 
21 Waschf llissigkeit , z.B. Waschwasser, eingegeben. Die 
Produkte der Regeneration werden liber ein Ventil 22 
und eine Leitung 2 6 verdrangt und ausgewaschen. 

2km Ende des Regenerations-/Waschschrittes veranlafit 
die Prograrnmsteuerung den hydraulischen Transport 
des regenerierten Harzes in die Beladungskolonne. 
Zunachst werden die Ventile 21 und 22 geschlossen 
und die Ventile 4, *27 und 2 8 geoffnet. Das Transport- 
medium gelangt iiber eine Leitung 2 9 an den oberen 
Teil der Regenerierkolonne und schiebt das Harzbett 
von oben nach unten aus Kolonne 2 und von unten nach 
oben in die Kolonne 1 . Die Transportf liissigkeit wird 
uber das Ventil 15 und eine Leitung 16 abgefiihrt. 

Ain Ende des Transportschrittes veranlafit die Pro- 
grarnmsteuerung die SchlieBung der Ventile 4, 27 und 28 
sowie das Offnen der Ventile 6 und 7, womit ein neuer 
Beladungszyklus beginnen kann. 

Die Ausf uhrungsform gemaB Figur 2 betrifft die Kon- 
struktion und die Wirkungsweise einer Vorrichtung 
der Erfindung im Doppelstrom gemaB der Erfindung. 

Die Vorrichtung gemaB Figur 2 weist zwei vertikale 
Kolonnen 31, 32 auf, die iiber eine Leitung 33 mit 
einem Absperrventil 34 verbunden sind. 

Die Beladungskolonne und die Regenerierkolonne sind 
in Form eines vertikalen Zylinders ausgebildet, der 
an seinem oberen und unteren Ende mit einer koni- 
schen Abdeckung versehen ist. 
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Zu Beginn des Verfahrens fiillt das Harz die Beladungs- 
kolonne 31 und die Verbindungsleitung 33. 

Das zu behandelnde Medium wird iiber eine Leitung 35 
und ein Ventil 36 am Mittelteil der Beladungskolonne 
eingefiihrt, in zwei Half ten aufgeteilt und gleich- 
maBig iiber den gesamten Querschnitt der Kolonne mit 
Hilfe einer nicht gezeigten Verteilungsleitung Oder 
mehrerer verteilt. Die beiden Fliissigkeitsstrome 
durchquercn das Harzbett von unten nach oben bzw. 
von oben nach unten. Das behandelte abstromende Me- 
dium wird am oberen konischen Teil mittels einer 
nicht gezeigten S amine 1 leitung, die mit Filterele- 
mentcn ausgcstattet ist, oder mehrerer, sowie mit- 
tels eines Ventils 37 und einer Leitung 38 abge- 
fuhrt. Am unteren konischen Teil dient ein nicht 
gezeigtes, entsprechend ausgeriistetes Sammelrohr 
odcr mchrere, ein Ventil 39 und eine Leitung 40 fur 
den cleichen Zweck. 

Ein Analysator 41 meldet, wenn die beiden Teilmengen 
des Harzes erschopft sind. 

Wenn die physikalisch-chemischeri Eigenschaf ten einer 
bei Durchbruch der Beladungszone entnommenen* Fliissig- 
keitsprnbo eine festgelegte MeBgrofie iibersteigen, 
veranlaBt der Analysator 41 das SchlieBen der Ven- 
til e 36, 3 7 und 39, die Qffnung der Absperrklappe 
34 und eines Ventils 42, das sich in einer Leitung 
4 3 fur die Einfiihrung von Transportf lussigkeit 
befindet, sowie die Offnung eines Ventils 44, das 
in einer Leitung 45 fur das Wegfuhren von in der 
. Regenerierkolonne vorhandener Fliissigkeit angeord- 
net ist. 

... 15 
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Bei der folgenden Beschreibung des Verfahrens wird 
davon ausgegangen , daB vor der Regener ierung eine 
Ruckspiilung des gesamten Harzes erfolgen soil. 

Infolge des zwischen den zwei miteinander verbun- 
denen Kolonnen herrschenden Druckunterschieds wird 
die Halfte des beladenen Harzes in die Regenerier- 
kolonne 32 iiberfiihrt. Sobald die Grenzflache Flussig- 
keit/Harz (y) einen Niveaudetektor 46 erreicht, ver- 
anlaBt dieser das SchlieBen der Ventile 34 und 42, 
Weiterhin setzt er eine Automat ik in Gang, die auf 
die Ventile 34, 36, 37, 39, 42, 44, 47, 48, 49, 50, 
51, 52, 53, 54, 55 und 56 einwirkt, und zwar entspre- 
chend eines zeitabhangigen festgelegten Programms , 
gemafi dem die MaBnahmen der Ruckspiilung, des Trans- 
ports der Harzanteile von der Beladungskolonne in 
die Regenerierkolonne , der Regeneration und der 
Wasche des beladenen Harzes und des Riicktransports 
des regenerierten Harzes in die Beladungskolonne 
unter optimalen Bedingungen stattfinden. 

Das in der Beladungskolonne 31 verbliebene Harz 
wird mittels Wassers expandiert , das uber eine Lei- 
tung 57 und das Ventil 47 einstromt. Die Flussig- 
keit durchquert das Harzbett von unten nach oben 
und bewirkt eine Expansion in der GroBenordnung 
von 60%. Sie wird zusammen mit f einen Harzteilchen 
und gegebenenf alls Verunreinigungen uber eine Lei- 
tung 58 und das Ventil 48 entfernt. 

Das in die Regenerierkolonne iiberfuhrte Harz wird 
gleichzeitig mittels Wasser, das iiber die Leitung 
59 und das Ventil 4 9 eingefiihrt wird, expandiert. 
Die Flussigkeit durchquert das Harzbett von unten 
nach oben und wird zusammen mit feinen Harzteil- 
chen liber die Leitung 4 5 und das Ventil 4 4 abgefuhrt 
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Am Ende der Riickspulung veranlafit die Programm- 
steuerung das SchlieBen der Ventile 47, 48 und 
49 und das dffnen der Ventile 42 und 34, so daB 
das gesamte, in der Beladungskolonne befindliche 
Harz in die Regenerierkolonne uberfuhrt werden 



AnschlieSend veranlaBt die Programmsteuerung 
die SchlieBung der Ventile 42, 34 und 44 und 
das Offnen der Ventile 50, 51 und 52. Das kon- 
zentrierte Regeneriermittel tritt uber die Lei- 
tungen 61 und 62 an den beiden Enden der Rege- 
nerierkolonne 32 ein, wird mit Hilfe einer Oder 
mehrerer, nicht gezeigter Verteileinrichtungen 
gleichf ormig verteilt und durchquert das Harz- 
bett von oben nach unten bzw. von unten nach 
oben. Die konvergierenden Flussigkeiten werden 
mit Hilfe von nicht- gezeigten Sammelrohren , die 
mit Filterelementen versehen sind, uber die 
Leitungen 50 bzw, Ventil 6 0 am mittleren Teil 
der Kolonne abgefuhrt. 



kann - 
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Das Waschwasser wird iiber die Leitungen 64 und 6 5 
und die Ventile 54 und 55 an den beiden Enden der 
Regenerierkolonne eingefiihrt. Die Regenerierpro- 
dukte werden iiber Leitung 6 3 und Ventil 53 abgefiihrt. 

Am Ende des Reaener ierschr ittes wird das regenerierte 
und gawaschcne Harz hydraulisch in die Beladungsko- 
lonne :ur iickt ransportiert . Hierzu veranlaBt die Pro- 
grammsteucrung das SchlieBen der Ventile 53, 54 und 
55 und das Of fnen der Armaturen 56, 34 und 48. Die 
Transportf liissigkeit kontmt iiber die Leitung 66 zum 
obercn Tcil der Regenerierkolonne und schiebt das 
Harzbett von oben nach unten. Die Transportf liissig- 
keit wird iiber die Leitung 58 und das Ventil 48 
abgefiihrt. 

Am Ende des Harz transports veranlaBt die Programm- 
steuerung das SchlieBen der Armaturen 56, 34 und 48 
und das Of fnen der Ventile 36, 37 und 39, wonach ein 
neuer Be 1 adungstakt beginnen kann. 

Aus den in Figur 3 gezeigten FlieBbild ist die glei- 
che Vorrichtung wie in Figur 2 ersichtlich. Auf eine 
Besehreibung der Vorrichtungsteile wird daher ver- 
zichtet. Lediglich die Stromungsrichtungen bei Be- 
ladung bzw. Regeneration und Wasche sind gegeniiber 
der Figur 2 umcekehrt, d.h. die Beladung des Harzes 
erfolgt ira konvergierenden Doppelstrom und das bela- 
dene Harz wird im divergierenden Doppelstrom regene- 
riert und gewaschen. 

Die aus Figur 4 ersichtliche Vorrichtung umfaBt eine 
Beladungskolonne 67 mit Diisenboden 68 und 69, zwi- 
schen denen sich das Karz 70 befindet. Die Bela- 
dungskolonne ist an ihrem unteren Teil mit einer 
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Leitung bzw. mehreren fur den Abtransport des Harzes 
versehen; diese Leitung bildet mit den Absperrklap- 
pen 72 und einer Transportleitung 7 3 eine Verbindung 
mit dem oberen Teil einer Regenerierkolonne 74. 

Die Kolonne 74 fur die Regeneration und Wasche ist 
an ihrem unteren Teil mit einer Filterplatte 75 
versehen, weiterhin mit einer Leitung fiir den Ab- 
transport des Harzes iiber die Absperrklappen 76 und 
eine Transportleitung 77 zu dem oberen Teil der 
Beladungskolonne 67 . 

Die zu behandelnde Flussigkeit tritt iiber die Lei- 
tung 78 und ein Ventil 7 9 in den unteren Teil der 
Beladungskolonne 6 7 ein, wird mittels des Diisen- 
bodens 6 8 gleichformig xiber den gesamten Kolonnen- 
querschnitt verteilt und durchquert das Harzbett 
70 von unten nach oben. Die behandelte Flussigkeit 
wird am oberen Teil nach Durchqueren des Dusenbo- 
dens 6 9 iiber ein Ventil 80 und eine Leitung 81 weg- 
gefuhrt. 

Die Erschopfung des Harzes wird mit einem Analysator 
82 bestimmt. Wenn der Ionenschlupf einen festgeleg- 
ten Wert iibersteigt, veranlaBt der Analysator 82 die 
SchlieBung der Ventile 79 und 80 und setzt eine Pro- 
grammsteuerung in Gang, die auf die Klappe 72 und 76 
sowie auf Ventile 83 , 84, 85, 87, 88 und 89 wirkt, 
und zwar nach einem vorgegebenen Zeitablauf , so dafi 
die MaBnahmen des Transports des erschopften Harzes 
in die Regenerierkolonne 74, der Regeneration, der 
Wasche und des Transports des regenerierten Harzes 
. zuruck in die Beladungskolonne unter optimalen Be- 
dingungen und innerhalb von insgesamt maximal 50 
Minuten erfolgen konnen. 

... 19 

BNSDOCID: <EP 0013912A1J_> 




# 



0013912 



G 1 a. wc / 



Delis, Moll e> Partner - 



9513/80 EU - 5eite j 



Fur den Transport des erschopften Har2es zu der Re- 
generierkolonne wird die behandelte Flussigkeit iiber 
die Leitung 89 und das Ventil 83 eingeleitet und 
schiebt das erschopfte Harz von oben nach unten durch 
die Absperrklappen 72 und die Transportleitung 7 3 
in die Regenerierkolonne 74. Die Transportf liissig- 
keit wird iiber die Filterplatte 7 5 sowie iiber ein 
Ventil 84 und eine Leitung 90 abgefiihrt. 

Wenn der Transport beendet ist, werden die Klappen 
72 geschlossen. Die Regenerierf lussigkeit wird iiber 
eine Leitung 91 und das Ventil 85 am oberen Teil 
der Kolonne eingefiihrt. Die Waschf lussigkeit wird 
iiber eine Leitung 94 und das Ventil 87 eingeleitet. 
Das abstromende Medium wird iiber die Filterplatte 75 
und das Ventil 88 sowie die Leitung- 93 abgefiihrt. 
Das regenerierte und gewaschene Harz wird von neuem 
auf hydraulischem Wege in die Be ladung sko lonne trans- 
portiert. Die Transportf lussigkeit wird iiber eine 
Leitung 94 und das Ventil 87 eingegeben. Das Harz 
wird von oben nach unten durch die Absperrklappen 76 
und die Leitung 77 geschoben und von oben in die 
Beladungskolonne eingegeben. Die Transportf liissig- 
keit wird iiber das Ventil 88 und eine Leitung 95 
am unteren Teil der Beladungskolonne abgefiihrt. 

Figur 5 zeigt das Fliefibild einer Vorrichtung der 
Erfindung mit zwei Beladungskolonnen 96 und 97 und 
eine Kolonne fiir Regeneration und Wasche 98. Wei- 
terhin vorgesehen sind Absperrventile 99, 100, 101, 
102 und 103 sowie Transportleitungen 104 und 104a 
fiir das Harz. 
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Die zu behandelnde Fliissigkeit , z.B. mit einem Ge- 
halt von 3 g/1 HN0 3 , tritt iiber eine Leitung 105 
und ein Ventil 106 am Boden der Beladungskolonne 
96 ein und durchquert das Harzbett, z.B. mit einer 
Geschwindigkeit von 40-50 m/h von unten nach oben. 
Die behandelte Fliissigkeit wird iiber ein Ventil 110 
und eine Leitung 108 weggefiihrt und weist z.B. einen 
Gehalt von 1-3 mg/1 HN0 3 auf . 

Das Harz kann z.B.' ein stark basisches, anionisches , 
makroporoses Harz auf der Basis von Polystyrol sein, 
z.B. DUOLITE A 161 CI. 

Wenn das Harz erschopft ist, veranlaBt ein pH-Meter 
109 die SchlieBung der Ventile 106 und 110 sowie die 
5ffnung der Ventile 111 und 112. Die zu behandelnde 
Fliissigkeit wird nun in die Beladungskolonne 97 ge- 
leitet, wobei der Ionenschlupf (NO-j) durch ein pH- 
Meter 113 uberwacht wird. Wahrend der Behandlung der 
Flussigkeit in der Beladungskolonne 97 wird das in 
der Beladungskolonne 96 befindliche, erschopfte Harz 
zur Regeneration und Wasche in die Regenerierkolonne 
98 iiber fuhrt. 

Der Transport in die Regenerierkolonne, die Regene- 
ration, die Wasche und der P.iicktr an sport in die Be- 
ladungskolonnen werden durch Prograromsteuerungen 
vorgenommen, die durch pH-Meter 10 9 und 1 1 3 in Gang 
gesetzt werden. 

Die Flussigkeit fur den Transport des erschopften 
Harzes in die Regenerierkolonne 98, z.B. behandelte 
Flussigkeit rait einem Gehalt von 1-3 rr.g/1 HN0 3 , wird 
iiber eine Leitung 114 und die Ventile 115 bzw. 116 
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eingefiihrt und liber ein Ventil 117 und eine Leitung 
118 aus der Regenerierkolonne entf ernt . Der Harz- 
transport erfolgt uber die Armaturen 99, 100 und 
uber die Leitung 104. Die Regeneration des beladenen, 
in der Nitrat-Form befindlichen Harzes erfolgt z.B. 
mit einer 30%igen NaOH-Losung, und zwar in einer 
Menge von z.B. 40 g NaOH/1 Harz und bei einer Durch- 
satzleistung von z.B. 20 Bettvolumen/h. 

Die 30%ige NaOH-Losung wird uber eine Leitung 119 
und ein Ventil 120 eingegeben, bei obigem Beispiel 
innerhalb von drei Minuten. Die Verdrangung der 
NaOH-Losung aus dem Harzbett und das Waschen des 
regenerierten Harzes erfolgt mit behandelter Fltis- 
sigkeit, die iiber eine Leitung 121 und ein Ventil 
122 eingefiihrt wird, und zwar in eiher Menge von 
z.B. 6 Bettvolumen und bei einer Durchsatzleistung 
von wiederum 20 Bettvolumen/h. Die Dauer der Wasche 
betragt so nur 1 8 Minuten und die Gesamtdauer von 
Regeneration und Wasche nur 21 Minuten. Die Rege- 
nerier- und Waschf lussigkeiten werden iiber ein Ven- 
til 123 und eine Leitung 124 entf ernt. 

Der Riicktran sport des regenerierten Harzes in die 
Beladungskolonnen 96 und 97 erfolgt z.B. innerhalb 
von 7 Minuten mit behandelter Fliissigkeit, und zwar 
in einer. Menge von 1,5 Bettvolumen. Das Transport- 
wasser, das liber die Leitung 121 und das Ventil 122 
eintritt, schiebt das Harz von oben nach unten, wo- 
bei das Harz durch das Absperrventil 101 und die 
Leitung 10 4a zu dem oberen Teil der Beladungskolonne 
96 (oder 97) iiber Ventil 102 (oder 103) transpor- 
tiert wird. Die Transportf liissigkeit wird iiber ein 
Ventil 125 oder 126 und eine Leitung 127 (oder 128) 
entf ernt. 

... 22 

BNSDOCID: <EP 0013912A1 I > 





00139 



Glawe, Delfs, Moll & Partner - p 9513/80 EU - Seite 22 



Fur Hin- und Riicktransport des Harzes sowie Regenera- 
tion und Nachwasche werden bei diesem Beispiel ins- 
gesamt je Beladungskolonne nur 35 Minuten benotigt, 
so daB die einzelne Beladungskolonne selber fiir nur 
35 Minuten Taktzeit dimensioniert zu werden braucht. 



. . .23 



BNSDOCID: <EP 



001391 2A1_I_> 



0013912 



p 9513/80 EU 

M/ad-ab . ' . 

Patentanspriiche 

1 . Verfahren zum Ionenaustausch in Fliissigkeiten an 
einem Harzf estbett im Kurztakt mit Gegenstromregene-- 
rierung, wobei das Harz beladen, regeneriert, gewa- 
schen und gegebenenf alls riickgespiilt wird, dadurch 
gekennzeichnet, dafi das Harz in einer Beladungskolonne 
(1, .67, 96, 97) im Abstrora Oder Aufstrom beladen, nach 
Be ladung am Boden der Beladungskolonne abgenommen und 
derart in eine Regenerierkolonne (2, 74, 98) eingefuhrt 
wird, daB dort extern im Gegeristrom und zugleich im 
Abstrom regeneriert und gewaschen wird, und daB das 
regenerierte und gewaschene Harz in gleicher Weise, 
d*h. am Boden der- Regenerierkolonne abgenommen und in 
die Beladungskolonne zuriicktransportiert wird, wobei 
: Hin- und Rucktransport des Harzes in weitgehend kom- 
paktem Zustand und bei'minimaler Durchmischung des 
gegebenenfalls klassierten Ausgangszustandes des Har- 
zes bzw. der jeweiligen Beladungszonen und Konzentra- 
tionsfronten innerhalb der Harzschvittung erfolgen. 
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2. Abanderung des Verfahrens nach Anspruch 1, dadurch 
gekennzeichnet, da6 das Harz in einer Beladungsko lonne 
(31) im Doppelstrom beladen, am Boden der Beladungs- 
ko Lonne abgenommen und in eine Regenerierkolonne (32) 
eingefiihrt und das in der Regenerierkolonne befind- 
liche Harz regeneriert und gewaschen sowie iiber den 
Boden der Regenerierkolonne zurucktransportiert wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, 
daB das Harz im divergierenden Doppelstrom beladen 
und im konvergierenden Doppelstrom regeneriert und 
gewaschen wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 2 Oder 3, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das Harz im konvergierenden Doppelstrom 
oelader und im divergierenden Doppelstrom regeneriert 
•and gewaschen wird. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1-4, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB zur Riickspulung ein Teil des bela- 
denen Harzes vom Boden der Beladungsko lonne (1, 31, 
67, 96, 97) • abgenommen und in die Regenerierkolonne 

(2, 32, 74, 98) eingefiihrt und das iii der Beladungs- 
kolonne verbliebene und/oder das in der Regenerier- 
kolonne befindliche Harz getrennt riickgespult werden. 

6. Verfahren nach einem der Anspruche 1-5, dadurch 
gekennzeichnet, daB das beladene Harz am Boden oder 
am Kopf der Regenerierkolonne (2, 32 > 74, 98) einge- 
fiihrt wird. 

7. Verfahren nach einem der Anspruche 1-6, dadurch 
gekennzeichnet, daB das regenerierte und gewaschene 
Harz am Boden oder am Kopf der Beladungskolonne 

(1 , 31 , 67, 96, 97) eingefiihrt wird. 
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8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1-7, dadurch 
gekennzeichnet, daB man das Harz mit einer hochkon- 
zentrierten Losung regeneriert. 

9. Vorrichtung zur burchf uhrung des Verfahrens nach 
Anspruch 1 , gekennzeichnet durch 

a) mindestens eine Beladungskolonne (1/ 67, 96, 97) 

b) Einrichtungen am Kopf der Beladungskolonne zur • 
Zufuhrung des Mediums, Abfiihrung des Riickspul- 
mediums und gegebenenf alls Einf uhrung des rege- 
nerierten Harzes sowie gegebenenf alls Abfiihrung 
des behandelten Mediums, 

c) Einrichtungen am Boden der Beladungskolonne zur 
Z.uf uhrung des Riickspiilmediums , Abfiihrung des be- 
handelten Mediums, Abfiihrung des beladenen und 
Einfiihrung des regenerierten Harzes, und gegebe- 
nenf alls Zufiihrung des zu behandelnden Mediums, 

d) eine Regenerierkolonne (2, 74, 98) 

e) Einrichtungen am Boden der Regenerierkolonne zur 
Abfiihrung des regenerierten Harzes, Abfiihrung der 
Regenerier- und Waschmedien zur Einfiihrung des 
Ruckspulmediums, sowie gegebenenf alls zum Einfiih- 
ren des beladenen Harzes, 

f ) Einrichtungen am Kopf der Regenerierkolonne zur 
Einfiihrung von Regenerier- und Waschmedien, Ab- 
fiihrung der Riickspiilmedien und gegebenenf alls Ein- 
fiihrung des beladenen Harzes, 

g) Einrichtungen zum Unterbrechen einer Verbindung 
zwischen Beladungs- und Regenerierkolonne • 

10. Vorrichtung zur Durchf uhrung des Verfahrens nach 
Anspruch 2, gekennzeichnet durch 
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a) mindcstcns eine Beladungskolonne (31), 

b) Einrichtungen am Kopf der Beladungskolonne zum 
Abfuhren des Ruckspulmediums and eines Teils des 
behandelten Mediums sowie gegebenenf alls zur Ein- 
fuhrung eines Teils des zu behandelnden Mediums, 

c) Einrichtungen in der Mitte der Beladungskolonne 
zur Einf Qhrung des zu behandelnden Mediums und 
gegebenenf alls zur Abfiihrung^des behandelten 
Mediums. 

d) Einrichtungen am Boden der Beladungskolonne zum 
Abfihren eines Teils des behandelten Mediums, 
zu-n r>bfiihren des beladenen Harzes, zum Einfiihren 
des KQckspUlmediums, zum Einfiihren des regenerier-* 
ten Harzes sowie gegebenenf alls zum Zufiihren des 
zu behandelnden Mediums, 

J eine Regenerierkolonne (32), 

f) Einrichtungen am Boden der Regenerierkolonne zum 
Aht^hren eines Teils der Regenerier- und Wasch- 
medier: sowie zum Einfiihren des Ruckspulmediums 
unJ des beladenen Harzes, und gegebenenf alls Zu- 
fuhrung eines Teils der Regenerier- und Waschmedien, 

g) Einrichtungen in der Mitte der Regenerierkolonne 

zur Einfuhrung von Regenerier- und Waschmedien sowie 
gegebenenf alls zum Abfuhren derselben, 

h) Ei.-.ri -».».ungen am Kopf der Regenerierkolonne zum 
Weqf Li.\ren und gegebenenf alls zum Zufiihren eines 
Teilo der Regenerier- und Waschmedien sowie zur 
Ab;. : unrung des Ruckspulmediums, 

i) Einrichtungen zum Unterbrechen siner Verbindung 
zwischen Beladungs- und Regenerierkolonne. 
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